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s eine Zahl von 0 : 1 bis 4.0 und 
n eine Zahl von 0 bis 2 ; 0 ist; 



sowie Pigmentzubereitungea enthaltend ein organisches Basispigment und einen Pigmentdispergator der Formel (I). 
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Beschreibung 

[0001] Die vorliegende Erfindung betriffi neue Pigmentdispergatoren und Pigmentzubereitungen mil verbesserten 
coloristischen und rheologischen Eigenschaften sowie deren Herstellung und Verwendung zum Pigmentieren von 
hochmolekularen Materialien. 

[0002] Pigmentzubereitungen sind Kombinationen von Pigmenten und strukturell zu Pigmenten analogen Pigment- 
dispergatoren die mit spezif isch wirksamen Gruppen substituiert sind. Die Pigmentdispergatoren werden den Pigmen- 
ten zugesetzt urn die Dispergierung in den Anwendungsmedien ; insbesondere in Lacken, zu erleichtern und urn die 
rheologischen und coloristischen Eigenschaften der Pigmente zu verbessern. Die Viskositat der hochpigment.erten 
Lackkonzentrate (Millbase) wird erniedrigt und die Flockung der Pigmentteilchen vermindert. Dadurch kann beispiels- 
weise die Transparenz und der Glanz erhoht werden. Dies ist insbesondere bei Metaliicpigmenten erwunscht. 
[0003] Es gibt eine Vielzahl von Vorschlagen zur Verbesserung der rheologischen und coloristischen Eigenschaften 
von organischen Pigmenten durch Zusatz von Pigmentdispergatoren, die jedoch nicht immer zum erhofften Resultat 

fiihren. u . , ^ . 

[0004] So beschreibt die EP-A-0 321 919 die Herstellung von Pigmentzubereitungen durch Mischen der Basispig- 
mente mit methylenimidazolylgruppenhalt.gen Pigmentderivaten. In der EP-A-0 877 058 wird die Herstellung von car- 
bonamidgruppenhaltigen Pigmentdispergatoren und Pigmentzubereitungen mit diesen Pigmentd.spergatoren be- 
schrieben. 

[0005] Die DE-A-3 1 06 906 beschreibl die Herstellung von suifonarnidgruppenhalligen Pigmentdispergatoren. Pig- 
mentdispergatoren auf Basis von Diketopyrrolopyrrolverbindungen werden jedoch nicht erwahnt. 
Die JP H3-26767 beschreibt sulfonamidgruppenhaltige Pigmentdispergatoren auf Basis von Diketopyrrolopyrrolver- 
bindungen Die mit ihnen hergestellten Pigmentzubereitungen erfullen jedoch nicht alle Anforderungen h.ns.chthch der 
anwendungstechnischen Eigenschaften, die an Pigmentzubereitungen gestellt werden. So zeigen s,e e.ne ungenu- 
gendc Loscmittcl- und Uberlackicrcchtheit, wodurch ihr universcller Einsatz sehr cingeschrankt ist. 
[0006] Es bestand ein Verbesserungsbedarf und daher die Aufgabe, Pigmentzubereitungen zur Verlugung zu stellen, 
die die genannten Nachteile des Standes derTechnik uberwinden. 

[0007] Es wurde gef unden, dass die Aufgabe uberraschenderweise durch Pigmentdispergatoren auf Basis spez.eller 
Diketopyrrolopyrrolverbindungen gelost wird. 

[0008] Gegenstand der Erfindung sind Pigmentdispergatoren der allgemeinen Formel (I), 
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worin Q ein Rest der Diketopyrrolopyrrolverbindung der Formel (la) ist, 
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s eine Zahl von CM bis 4,0 darsteilt, 
n eine Zahl von 0 bis 2 darstellt, 

E 4 H 4 oder das Aquivalent M m+ /m eines Metallkations M m4 aus der 1 . bis 5. 

[0009] Hauptgruppe oder aus der 1 . Oder 2. Oder der 4. bis 8. Nebengruppe des Periodensystems der chemischen 
Elemente bezeichnet, wobei m eine der Zahlen 1 , 2 oder 3 ist, wie z.B. Li 14 , Na u : K 14 , Mg 2+ , Ca 24 , Sr 24 , Ba 2+ , Mn 24 , 
Cu 24 Ni 24 , Co 24 , Zn 24 : Fe 2+ , Al 34 , Cr 34 oder Fe 3+ ; ein Ammoniumion N 4 R 9 R 10 R 11 R 12 , wobei die Substituenten R 9 | 
R 10 , R 11 und R 12 unabhangig voneinander jeweils ein Wasserstoffatom, C r C 30 -Alkyl J C 2 -C 30 -Alkenyl, C 5 -C 30 -Cyclo- 
alkyl, Phenyl.. (C r C 8 )- Alkyl-phenyl, (C r C 4 )-Alkylen-phenyl, beispielsweise Benzyl, oder eine (Poly)alkylenoxy-gruppe 
der Formel -[CH(R 80 )-CH(R 80 )-O] k -H sind, in der k eine Zahl von 1 bis 30 ist und die beiden Reste R 80 unabhangig 
voneinander Wasserstoff : C r C 4 -Alky( oder, sofern k > 1 ist, eine Kombination davon bedeuten; und worm als R 9 , R 10 , 
R 11 , und/oder R 12 ausgewiesenes Alkyl ; Alkenyl, Cycloalkyl, Phenyl oder Alkylphenyl durch Amino, Hydroxy, und/oder 
Carboxy substituiert sein konnen: 

oder wobei die Substituenten R 9 und R 10 zusammen mil dem quartaren N-Atom ein funf- bis siebengliedriges 
gesattigtes Ringsystem, das ggf. noch weitere Heteroatome aus der Gruppe 0 : S und N enthalt, bilden konnen, 
z.B. vom Pyrrolidon-, Imidazoiidin-, Hexamethylenimin-, Piperidin-, Piperazin- Oder Morpholin-Typ; 
oder wobei die Substituenten R 9 , R 10 . und R 11 zusammen mit dem quartaren N-Atom ein funf- bis siebengliedriges 
aromatisches Ringsyslem, das ggf. noch weitere Heteroatome aus der Gruppe O, S und N enlhalt und an dem 
ggf. zusatzliche Ringe ankondensiert sind, bilden konnen, z.B. vom Pyrrol-, Imidazok Pyridin-, Picolin-, Pyrazin-, 
Chinolin- oder Isochinolin-Typ; 

oder worin E 4 ein Ammoniumion der Formel (Ic) definiert, 




p + 




worin 



R 15 , R 16 , R 17 undR 18 



unabhangig voneinander Wasserstoff oder eine (Poly)alkylenoxygruppe der Formel 

-[CH(R 80 )-CH(R 80 )O] k -H bedeuten, in der k eine Zahl von 1 bis 30 ist und die beiden 

Reste R 80 unabhangig voneinander Wasserstoff, C r C 4 -Alkyl oder. sofern k > 1 ist, 

eine Kombination davon bedeuten; 

eine Zahl von 1 bis 10, vorzugsweise 1. 2, 3, 4 oder 5 ist; 

eine Zahl von 1 bis 5, wobei p <q+1 ist; 

einen verzweigten oder unverzweigten C 2 -C 6 -Alkylenrest bedeutet: oder worin T, 
wenn q > 1 ist, auch eine Kombination von verzweigten oder unverzweigten C 2 -C 6 - 
Alkylenresten sein kann; 



q 
p 

T 



und worin die beiden Reste Z gleich oder verschieden sind und Z die Bedeutung Z 1 Oder Z 4 hat, worin 



Z 1 ein Rest der Formel (lb) ist, 



-[X-Y] q R 3 



(lb) 



wonn 



X 



einen C 2 -C 6 -Alkylenrest, einen Cs-Cy-Cycloalkylenrest, oder eine Kombination dieser Reste ist, wobei 
diese Reste durch 1 bis 4 C r C 4 -Aikylreste, Hydroxyreste, (C r C 4 )-Hydroxyalkylreste und/oder durch 1 
bis 2 weitere C 5 -C 7 -Cycloalkyl reste substituiert sein konnen, oder worin X, wenn q > 1 ist, auch eine 
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Kombination dergenannten Bedeutungen sein kann; 
eine -0-, 



-N N- oder-NR 2 -Gruppe, 



, 0 oder worin Y, wenn q > 1 ist, auch eine Kombination der genannten Bedeutungen sein kann; 

n eine Zahl von 1 bis 1 0, vorzugsweise 1 , 2 S 3, 4 oder 5; 

R2 und R 3 unabhangig voneinander ein Wasserstoffatom, eine substituierte oder unsubstituierte, oder ted- oder per- 
fiuoherte verzweigte oder unverzweigte (C 1 -C 20 )-Alkylgruppe : eine substituierte oder unsubstituierte C 5 - 
C 7 -Cycioalkylgruppe oder eine substituierte oder unsubstituierte, oderteiloder perfluonerte (C 2 -C 20 )-AI- 

15 kenylgruppedarstellen : wobei die Substituenten Hydroxy, Phenyl Cyano.Chlor Brom, Amino, C 2 -C 4 -Acyl 

oder C.-C.-Alkoxy sein und vorzugsweise 1 bis 4 an der Zahl sein konnen, oder 
R2 und R 3 zusammen mit dem N-Atom einen gesattigten, ungesattigten oder aromatischen heterocycl.schen 5- bis 
7-qliedrigen Ring bilden. der gegebenenfalls 1 oder 2 weitere Stickstoff-, Sauerstoff- oder Schwefelatome 
oder Carbonylgruppen im Ring enthalL, gegebenenfalls durch 1 , 2 oder 3 der ResLe OH, Phenyl CN, CI, 

20 Br Cl -C 4 -Aikyl C r C 4 -Alkoxy. C 2 -C 4 -Acyl und Carbamoyl substituiert ist, und der gegebenenfalls 1 oder 

2 benzoannellierte gesattigte, ungesattigte oder aromatische, carbocyclische oder heterocyclische Ringe 
tragt; 



25 



30 



und worin 



» Wasserstoff. Hydroxy.. Amino, Phenyl (C-C^-Alkylen-phenyl, C 5 -C 7 -Cycloalkyl oder C r C 20 -Alkyl ist. wobei der 
Phenylring die (C r C 4 )-Alkylen-phenyl-Gruppe und die Alkylgruppe durch ein oder mehrere, z.B. 1 , 2, 3 oder 4, 
Substituenten aus der Gruppe CI, Br, CN, NH2, OH, C 6 H 5 , mit 1 ,2 oder 3 Cl -C 4 -Alkoxyresten substituiertes C f H 5 , 
Carbamoyl C--C 4 -Acyl und C r C 4 -Alkoxy, z.B. Methoxy oder Ethoxy, substituiert sein konnen, der Phenylring 
und die (Ci-C 4 )-Alkylenphenyl-Gruppe auch durch NR 2 R 3 substituiert sein konnen, wobei R* und R3 die oben 
genannte Bedeutung haben, oder die Alkylgruppe perfluoriert oder teilfluoriert ist. 

[0010] Von Interesse sind Pigmentdispergatoren der Formel (I) mit s = 0,2 - 3,0 und n = 0 - 0,5. Von besonderem 
Interesse sind Pigmentdispergatoren der Formel (I) mit s=0,5-2,5und n=0-0,2. 
35 [0011] Von Interesse sind weitemin Pigmentdispergatoren der Formel (I), worm 

R2 und R3 unabhangig voneinander ein Wasserstoffatom, eine C 1 -C 6 -Alkylgruppe oder eine durch 1 bis 2 Substi- 
tuenten aus der Gruppe Hydroxy, Acetyl, Methoxy, Ethoxy, Chlor und Brom substituierte CVCs-Alkylgrup- 
pe darstellen, oder 

40 R2 und R3 zusammen mit dem angrenzenden N-Atom einen Imidazolyl-, Piperidinyl-, Morpholmyl-, P.pecolinyl-, Pyr- 
rolyl-, Pyrrolidinyl-, Pyrazolyl-, Pyrrolidinonyl-, Indolyl- oder Piperazinyl-Ring bilden. 

[0012] Von Interesse sind weiterhin Pigmentdispergatoren der Formel (I), worin X ein C 2 -C 4 -Alkylenrest oder Cyclo- 
ps [qSz] Vonbesonderem Interesse sind Pigmentdispergatoren der Formel (I), worin die Bedeutung -[(CH 2 ) 3 -NH] 2 - 
H, -(CH 2 -CH 2 -NH) 2 H, -(CH 2 ) 3 -NH-(CH 2 ) 2 -NH-(CH 2 ) 3 -NH 2 , 
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-(CH 2 ) 2 — N N-(CH 2 ) 2 -NH 2 



55 



.(CH 2 ) 3 -NH-(CH 2 ) 2 -NH -(CH 2 ) 3 -NH 2 , -(CH 2 ) 3 -N(CH 3 )-(CH 2 ) 3 -NH 2 , -( CH 2 )3;0-^H 2 ) 2 -0-(CH 2 ) -NH 2 , Wa-O- 
(CH 2 -0-(CH 2 ) 3 -NH 2 , -(CH 2 ) 2 -NH-(CH 2 ) 3 -NH 2 , -(CH 2 ) 3 -NH-(CH 2 ) 2 -NH 2 , -(CH 2 -CH 2 -NH) 4 -H, 
-(CH -CH 2 -NH) 5 -H.-(CH 2 ) 3 -0-(CH 2 ) 2 -0-(CH 2 ) 2 -0-(CH 2 ) 3 -NH 2; - ( CH 2 ) 3 -0-(CH 2 ) 4 -0-(CH 2 ) 3 -NH 2 , 
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CH 



I 



CH ^O^ r Jf CH 2 NH 2 



CH JZ 2 ""2 

CH, I 

CH 3 



CH, 

I 

\ / CH 2J CH I/O- / Ch L 
CH >0^ CH2 >H -f CH 2 X NH 2 

CH 3 ? H « 

3 CH, 



20 -(CH 2 ) 2 -OH, -(CH 2 ) 3 -OH, -CH 2 -CH(CH 3 )-OH, -CH(CH 2 -CH 3 )CH 2 -OH, -CH(CH 2 OH) 2 . -(CH 2 ) 2 -0-(CH 2 ) 2 -OH Oder 
-(CH 2 ) 3 -0-(CH 2 ) 2 -0-(CH 2 ) 2 -OH; -(CH 2 ) 2 -NH 2 , -(CH 2 ) 3 -NH 2 , -CH 2 -CH(CH 3 )-NH 2 , 



NH 2 



CH XH 



? H * H,N > 2 



\ 



'2 



\ 



CH 2 -C X X— CH 3 CH 2 -C^ ^C— CH, 



7 -ch; \ J a r^c^ A 

-CH 2 -C(CH 3 ) 2 -CH 2 -NH 2 , CH 3 ^ CH 3 CH 3 

' » 

-(CH 2 ) 2 -NH-CH 3 , -(CH 2 ) 2 -N(CH 3 ) 2 , -(CH 2 ) 2 -NH-CH 2 -CH 3 , -(CH 2 ) 2 -N(CH 2 -CH 3 ) 2 , -(CH 2 ) 3 -NH-CH 3 , -(CH 2 ) 3 -N(CH 3 ) 2 . 
-(CH 2 ) 3 -NH-CH 2 -CH 3 Oder -(CH 2 ) 3 -N(CH 2 -CH 3 ) 2 hat. 

[0014] Von Interessesind weiterhin Pigmentdispergatoren der Formel (I), worinZ 4 Wasserstoff, Amino, Phenyl, Ben- 
zyl, mit NR 2 R 3 substituiertes Phenyl oder Benzyl, C r C 6 -Alkyl, Oder ein durch 1 bis 2 Substituenten aus der Gruppe 
Hydroxy, Acetyl, Methoxy und Ethoxy substituiertes C^Ce-Alkyl, Phenyl oder Benzyl, besonders bevorzugt Wasser- 
stoff, 

^Cy?"° ^w CHrCHs 

X=/ CH 3 \=/ CH 2 -CH 3 



Methyl, Ethyl, Propyl, Butyl, Benzyl, Hydroxyethyl, Hydroxypropyl oder Methoxypropyl ist. 

[0015] Die erfindungsgemaBen Pigmentdispergatoren lassen sich durch Chlorsulfonierung der Diketopyrrolopyrrol- 
verbindung der Formel (la) und anschlieBender Umsetzung des Sulfochlorids mit einem Amin der Formel (V) 
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worin Z die oben genflnnte Bedeutung hat, herstellen. 

[0016] Als Amine der allgemeinen Formel (V) konnen beispielsweise Ammoniak, Methylamin, Ethylamin : n-Propyl- 
amin. lsopropylamin ; n-Butylamin ; sek-Butylamin, Isopentylamin, n-Hexylamin ; Dimethylamin, Diethylamin ; Dibutyl- 
amini N-Ethylbutylarnin : (3-Hydroxyethylamin. (3- Oder y-Hydroxypropylamin : N-Methylethanolamin, Diethanolamin, 3- 
(2-Hydroxyethylamino)-1-propanol, N-(2-Hydroxyethyl)anilin, Hydroxylamin, Hydrazin : N,N-Dimethyl-p-phenylendia- 
min. Dimethylaminomethylamin : Diethylaminoethylamin : 2-Ethylhexylaminoethylamin ; Stearylaminoethylamin : Oleyl- 
aminoethylamin. Dimethylaminoproyplamin ; Diethylaminopropylamin, Dibutylaminopropylamin, Diethylaminobutyl- 
amin. Dimethylaminoamylamin : Diethylaminohexyiamin, l-Diethylamino-4-aminopentan, Piperidinomethylamin : Pipe- 
ridinoethylamin. Piperidinopropylamin, Pipecolinoethylamin : Pipecolinopropylamin : lmidazolopropylamin : Morpho- 
linoethylamin. Morpholinopropylamin, Piperazinoethylamin, 2-Methoxyethylamin, 3-Ethoxypropylamin, Di-(2-me- 
thoxyethyl)amin, Cyclohexylamin, N-Ethylcyclohexylamin, Dicyclohexylamin. Benzylamin, 2-Phenylethylamin, 4-Me- 
thoxyphenylethylamin. 1 -Methyl-3-phenylpropylamin, 2-(3,4-Dimethoxyphenyl)ethylarnin, Anilin : o-Toluidin : p-Toluidin : 
N-Ethylani!in. 3-(Cyclohexylamino)propylamin, 2-(2-Aminoethoxy)ethanol, 2-(2-(3-Aminopropoxy)ethoxy)ethanol, 
3 3^0xybis(ethylenoxy)bis(propyiamin), Ethylendiamin, 1 ,2-Propandiamin, 1 ,3-Propandiamin, 2 ; 2-Dimethyl-1 ,3-pro- 
pandiamin. Isophorondiamin, Diethylentriamin.. Triethylentetramin. Tetraethylenpentamin : Pentaethylenhexamin ! Di- 
propylentriamin. N.N-Bis-(3-aminopropyl)methylamin, Tripropylentetramin, 3-(2-Aminoethyl)aminopropylamin, N.N'- 
Bis(3-aminopropyi)ethylendiamin ; Bis-(3-dimethylaminopropyl)amin ! 4,7-Dioxadecan-1 ,10-diamin, 4,9-Dioxadode- 
can-1.12-diamin, 5-Amino-1 ; 3 : 3-thmethyicyclohexanmethanamin oder 1 ! 4-Bis-(3-aminopropoxy)>butan eingesetzt 
werden. 

[0017] Die Chlorsulfonierung wird zweckmaf3igerweise so durchgefuhrt, dass Chlorsulfonsaure im 4 bis 25-fachen 
GewichtsiiberschuO, bezogen auf das Diketopyrrolopyrrol, eingesetzt und vorzugsweise noch eine 1 bis 1 0-fache mo- 
lare Menge bezogen auf das DiketopyrrolopyrroL an Thionylchiorid zugegeben wird. Die Chlorsulfonierung wird vor- 
zugsweise bei einerTemperatur von -10 bis +150*C, insbesondere bei 0 bis 100°C : ggf. unter Druck, durchgefCihrt. 
Das Dikctopyrrolopyrrol-Sulfochlorid wird zweckmaBigerweisc in Wasser gefallt und isoliert. 

Die Umsetzung des Sulfochlorids mit dem Amin geschieht vorzugsweise bei einer Temperatur von 0 bis 100°C ; ins- 
besondere bei 0 bis 70°C. Die molaren Mengen von Amin : Sulfochlorid betragen zweckmaBigerweise (0,5 bis 1 0) zu 
1 . insbesondere (1 - 4):1 . 

[0018] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist weiterhin eine Pigmentzubereitung : gekennzeichnet durch emen 
Gehalt an 

a) mindestens einem organischen Basispigment und 

b) mindestens einem Pigmentdispergator der Formel (I). 

[0019] Unter Basispigment werden organische Pigmente oder Mischungen organischer Pigmente verstanden, die 
auch als ubliche Pigmentzubereitungen vorliegen konnen. Geeignete Basispigmente fur die Herstellung der erfindungs- 
gemafeen Pigmentzubereitungen sind beispielsweise Perylen-, Perinon-, Chinacridon-, Chinacridonchinon- : Anthra- 
chinon-. Anthanthron-. Benzimidazoion-.. Disazokondensations- ; Azo- t Indanthron-, Phthalocyanin-, Triarylcarbonium- ! 
Dioxazin- : Aminoanthrachinon- ! Diketopyrrolopyrrol-, Thioindigo-, Isoindolin-, Isoindolinon-, Pyranthron-, Isoviolan- 
thron-. Carbon Black-Pigmente (RuB) oder Mischungen davon. 

[0020] Bevorzugte Basispigmente im Sinne der vorliegenden Erfindung sind beispielsweise C.I. Pigment Red 123 
(CI No 71145) CI Pigment Red 149 (C.l. No. 71137), C.I. Pigment Red 178 (C.l. No. 71 155), C.l. Pigment Red 179 
(CI No 71 130), C.I. Pigment Red 190 (C.I. 71 140), CI. Pigment Red 224 (C.I. No. 71 127), C.I. Pigment Violet 29 
(CI No 71129) CI Pigment Orange 43 (C.I. No. 71 105), C.I. Pigment Red 1 94 (C.I. No. 71 100), C.I. Pigment Violet 
19 (C I No 73 900) C.I. Pigment Red 122 (C.I. No. 73 915), C.I. Pigment Red 192, C.I. Pigment Red 202 (C.I. No. 
73 907) C I Pigment Red 207, C.I. Pigment Red 209 (C.I. No. 73 905), C.I. Pigment Red 206 (C.I. No. 73 900/73 
920) C I Pigment Orange 48 (C.I. No. 73 900/73 920), C.I. Pigment Orange 49 (C.I. No. 73 900/73 920), C.I. Pigment 
Orange 42 C I Pigment Yellow 147. C.I. Pigment Red 168 (C.I. No. 59 300), C.I. Pigment Yellow 120 (C.I. No. 11 
783) C I Pigment Yellow 151 (C.I. No. 13 980), C.I. Pigment Brown 25 (C.I. No. 12 510), C.l. Pigment Violet 32 (C.I. 
No 12 51 7) C I Pigment Orange 64: C.l. Pigment Brown 23 (C.l. No. 20 060), C.l. Pigment Red 1 66 (C.l. No. 20 730), 
C I Pigment Red 170 (C.l. No. 12 475). C.l. Pigment Orange 38 (C.l. No. 12 367), C.l. Pigment Red 1 88 (C.l. No. 12 
467) CI Pigment Red 187 (C.l. No. 12 486), C.l. Pigment Orange 34 (C.l. No. 21 11 5), C.l. Pigment Orange 13 (C. 
I No 21 110) CI Pigment Rod 9 (C.l. No. 12 460), C.l. Pigment Red 2 (C.l. No. 12 310), .C.l. Pigment Red 112 (C.l. 
No 12 340) C I. Pigment Red 7 (C.l. No. 12 420), C.l. Pigment Red 210 (C.l. No. 12 477), C. I. Pigment Red 12 (C. 
I No 12 385) C.l. Pigment Blue 60 (C.l. No. 69 800), C.l. Pigment Green 7 (C.l. No. 74 260) : C.I. Pigment Green 36 
(CI No 74 265)- CI Pigment Blue 15:1 , 1 5:2. 15:3, 1 5:4, 1 5:6 und 1 5 (C.l. No. 74 1 60); C.l. Pigment Blue 56 (C.l. 
No 42 800) CI Pigment Blue 61 (C.l. No. 42 765:1), C.l. Pigment Violet 23 (C.l. No. 51 319), C.l. Pigment Violet 37 
(C I No 51 345) C I Pigment Red 177 (C.l. No. 65 300), C.l. Pigment Red 254 (C.l. No. 56 110), C.l. Pigment Red 
255 (C I No 56 1050) C.l. Pigment Red 264, C.l. Pigment Red 270, C.l. Pigment Red 272 (C.l. No. 56 1150). C.l. 
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Pigment Red 71 , C.I. Pigment Orange 73, C.I. Pigment Red 88 (C.I. No. 73 312). 

[0021] Die erfindungsgemaGen Pigmentzubereitungen konnen neben dem Basispigment a) und dem Pigmentdi- 
spergator b) noch weitere ubliche Zusatzstoffe enthalten : wie beispielsweise Fullstoffe, Stellmittel, oberflachenaktive 
Mittel, Harze, Entschaumer, Antistaubmittel, Extender, Farbmittel zum Nuancieren ; Konservierungsmittel, Trocknungs- 
verzogerungsmittel oder Additive zur Steuerung der Rheologie. 

[0022] Bevorzugte Pigmentzubereitungen im Sinne der vorliegenden Erfindung bestehen Im wesentlichen aus 

a) 50 bis 99,5 Gew.-%, vorzugsweise 60 bis 98 ; 8 Gew.-%, mindestens eines Basispigments a), 

b) 0,5 bis 20 Gew.-%, vorzugsweise 1 bis 15 Gew.-%, mindestens eines, vorzugsweise 1 oder 2, Pigmentdisper- 
gators b) der Forme! (I), 

c) 0 bis 20 Gew.-%, vorzugsweise 0,1 bis 15 Gew.-% an oberflachenaktiven Mitteln und 

d) 0 bis 20 Gew.-%, vorzugsweise 0,1 bis 10 Gew.-% an weiteren ublichen Zusatzstoffen : 

wobei die Anteile der jeweiligen Komponenten auf das Gesamtgewicht der Zubereitung (100 Gew.-%) bezogen sind. 
[0023] Als oberflachenaktive Mittel c) kommen anionische oder anionaktive.. kationische oder kationaktive oder 
nichtionische Substanzen oder Mischungen davon in Betracht. Als anionaktive Substanzen kommen beispielsweise 
Fettsauretauride, FettsSure-N-methyltauride, Fettsaureisethionate, Alkylphenylsulfonate. Alkylnaphthalinsulfonate, Al- 
kylphenolpolyglykolethersulfate.. Fettalkoholpolyglykolethersulfate: Fettsauren, z.B. Palmitin-, Stearin- und Olsaure; 
FeUsaureamid-polyglykolelhersulfale; Alkylsulfosuccinamale; Alkenylbernsleinsaurehalbesler, Fetlalkoholpolyglyko- 
lethersulfosuccinate : Alkansulfonate, Fettsaureglutamate, Alkylsulfosuccinate, Fettsauresarkoside; Seifen, z.B. Alka- 
lisalze von Fettsauren, Naphthensauren und Harzsauren, z.B. Abietinsaure, alkaliloslische Harze, z.B. kolophoniurn- 
modifizierte Maleinatharze und Kondensationsprodukte auf Basis von Cyan urchlo rid, Taurin, N,N-Dialkylaminoalky- 
lamin, wie beispielsweise N.N-Diethylaminopropylamin, und p-Phenylendiamin in Betracht; bevorzugtsind Harzseifen, 
d.h. Alkalisalzc von Harzsauren. Als kationaktive Substanzen kommon beispielsweise quaternare Ammoniumsalze, 
Fettaminoxalkylate, oxalkylierte Polyamine, Fettaminpolyglykolether, Fettamine, von Fettaminen oder Fettalkoholen 
abgeleitete Di- und Polyamine und deren Oxalkylate; von Fettsauren abgeleitete Imidazoline, und Salze dieser katio- 
nenaktiven Substanzen in Betracht. 

[0024] Als nichtionogene Substanzen kommen beispielsweise Aminoxide, Fettalkoholpolyglykolether Fettsaurepo- 
lyglykolester, Betaine, wie Fettsaureamid-N-propyl-betaine, Phosphorsaureester von Fettalkoholen oder Fettalkohol- 
polyglykolethern, Fettsaureamidethoxylate, Fettalkohol-alkylenoxid-Addukte und Alkylphenolpolyglykolether in Be- 
tracht. 

[0025] Bei den erfindungsgemaGen Pigmentzubereitungen handelt es sich in der Regel urn feste Systeme von rie- 
selfahiger, pulverformiger Beschaffenheit oder urn Granulate. 

[0026] Der erfindungsgemaG erzielbare Dispergiereffekt beruht vermutlich auf einer Modifizierung der Oberflachen- 
struktur der Basispigmente mit dem Pigmentdispergator gemaG b). So sind in einer Reihe von Fallen die Wirksamkeit 
des Pigmentdispergators gemaG b) und die Qualitat der damit erzeugten Pigmentzubereitungen abhangig vom Zeit- 
punkt der Zugabe des Pigmentdispergators gemaG b) im Herstellungsprozess des Basispigments. Werden mehr als 
ein Pigmentdispergator gemaG b) eingesetzt, so konnen sie gleichzeitig oderzu verschiedenen Zeitpunkten zugegeben 
werden oder konnen vor der Zugabe gemischt werden. 

[0027] Die Wirksamkeit des Pigmentdispergators gemaG b) kann auch von seiner TeilchengroGe und Teilchenform 
sowie vom Umfang der belegbaren Pigmentoberflache abhangen. Es kann vorteilhaft sein, den Pigmentdispergator 
gemaG b) erst im in Aussicht genommenen Anwendungsmedium dem Basispigment zuzufugen. Die jeweilige optimale 
Konzentration des Pigmentdispergators gemaG b) muG durch orientierende Vorversuche ermittelt werden, da die Ver- 
besserung der Eigenschaften der Basispigmente nicht immer linear mit der Pigmentdispergatorrnenge einhergeht. 
[0028] Die erfindungsgemaGen Pigmentzubereitungen konnen Mischungen von einem odermehreren, vorzugswei- 
se 1 oder 2, Basispigmenten mit einem oder mehreren, vorzugsweise 1 oder 2, der Pigmentdispergatoren gemaG b) 
sein. 

[0029] Gegenstand der Erfindung ist auch ein Verfahren zur Herstellung einer erfindungsgemaGen Pigmentzuberei- 
tung, dadurch gekennzeichnet, daG man den oder die Pigmentdispergator(en) gemaG b) und das oder die Basispigment 
(e) miteinandermischt oder an einem beliebigen Zeitpunkt ihres Herstellungsprozesses aufeinander einwirken laGt. 
[0030] Der HerstellungsprozeG eines organischen Pigments umfaGt dessen Synthese, gegebenenfalls Feinvertei- 
lung, z.B. durch Mahlung oderUmfallen, gegebenenfalls Finish, sowie die Isolierung als PreGkuchen oder als trockenes 
Granulat oder Pulver. Beispielsweise kann der Pigmentdispergator gemaG b) vor oder wahrend der Pigmentsynthese, 
unmittelbar vor oder wahrend eines Feinverteilungsprozesses oder eines anschlieGenden Finish zugegeben werden. 
Dabei konnen Temperaturen von beispielsweise 0 bis 200 °C auftreten. Selbstverstandlich kann der Pigmentdisper- 
gator gemaG b) auch in Teilportionen zu unterschiedlichen Zeiten zugegeben werden. 

[0031 ] Die Zugabe des Pigmentdispergators gemaG b) im Rahmen eines Feinverteilungsprozesses erfolgt beispiels- 
weise vor oder wahrend einer Trockenmahlung eines Rohpigments mit oder ohne zusatzliche Mahlhilfsmittel auf einer 



8 



EP 1 104 789 A2 



Roll- Oder Schwingmuhle, oder vor oder wahrend einer NaBmahlung eines Rohpigments in waBrigem, waBrig-organi- 
schem oder organischern Mahlmedium, beispielsweise auf einer Perlmuhle. 

[0032] Gleichtalls bewahrt hat sich die Zugabe des Pigmentdispergators gemaB b) vor oder nach einem Finish des 
Basispigments in waBrigem. waBrig-alkalischem, waBrig-organischem oder organischern Medium. Der P.gmentdisper- 

5 gator gemaB b) kann auch dem wasserf euchten PigmentpreBkuchen vor der Trocknung zugesetzt und eingearbeitet 
werden wobei der Pigmentdispergator gemaB b) selbst ebenfalis als PreBkuchen vorhegen kann. Es ist weiterh.n 
moglich Trockenmischungen von Pulvern oder Granulaten des Pigmentdispergators gemaB b) mit dem Pulver oder 
Granulat eines oder mehrerer Basispigmente vorzunehmen, oder die Mischung durch Mahlung oder Pulverisierung 
der Komponente a) und b) zu erzielen. 

10 [0033] Die erfindungsgemaBen Pigmentzubereitungen zeichnen sich durch hervorragende colonstische und rheo- 
logische Eigenschaften aus. insbesondere durch eine hervorragende Rheologie, hohe Flockungsstabilitat, hohe Trans- 
parenz. leichte Dispergierbarkeit, gutes Glanzverhalten, hohe Farbstarke, einwandfreie Uberlackierund Losemittel- 
echtheiten sowie sehr gute Wetterechtheit. Sie sind fur den Einsatz sowohl in losemittelhaltigen als auch in waBngen 
Systemen geeignet. 

15 [0034] Die erfindungsgemaB hergestellten Pigmentzubereitungen lassen sich zum Pigmentieren von hochmoleku- 
laren organischen Materialien naturlicher oder synthetischer Herkunft einsetzen, z.B. von Kunststoffen, Harzen : Lak- 
ken Anstrichfarben oder elektrophotographischen Tonern und Entwicklern, sowie von Tinten und Druckfarben. 
[0035] Hochmoiekulare organische Materialien : die mit den genannten Pigmentzubereitungen pigmentiert werden 
konnen sind beispielsweise Celluloseether und -esler, wie Elhylcellulose, Nitrocellulose, Celluloseacelal oder Cellu- 
le losebutyrat, naturliche Harze oder Kunstharze : wie Polymehsationsharze oder Kondensationsharze, z.B. Am.noplaste, 
insbesondere Harnstoff- und Melaminformaldehydharze, Alkydharze, Acrylharze, Phenoplaste, Polycarbonate : Poly- 
olefine, wie Polystyrol. Polyvinylchlorid, Polyethylen, Polypropylen, PolyacrylnitriL Polyacrylsaureester, Polyamide, Po- 
lyurethane oder Polyester. Gummi, Casein, Siiikon und Silikonharze, einzeln oder in Mischungen. 
[0036] Dabci spielt es keine Rolle, ob die erwahnten hochmolekularen organischen Verbindungen als plastische 
25 Massen Schmelzen oder in Form von Spinnl6sungen : Lacken ; Anstrichstoffen oder Druckfarben vorliegen. Je .nach 
Verwendungszweck erweist es sich als vorteilhaft, die erfindungsgemaB erhaltenen Pigmentzubereitungen als Blend 
oder in Form von Praparationen oder Dispersionen zu benutzen. Bezogen auf das zu pigmentierende, hochmoiekulare 
organische Material setzt man die erfindungsgemaBen Pigmentzubereitungen in einer Menge von 0,05 bis 30 Gew.- 
% vorzugsweise0,1 bis 15Gew.-%ein. 
30 [0037] Die erfindungsgemaBen Pigmentzubereitungen sind auch geeignet als Farbmittel in elektrophotographischen 
Tonern und Entwicklern. wie z.B. Ein- oder Zweikomponentenpulvertonern (auch Ein- oder Zweikomponenten-Ent- 
wicklergenannt), Magnettoner, Flussigtoner, Polymerisationstoner sowie Spezialtoner (Lit: LB. Schein, "Electropho- 
tography and Development Physics 1 '; Springer Series in Electrophysics 14, Springer Verlag, 2nd edition, 1992). 
[0038] Typische Tonerbindemittel sind Polymerisations-, Polyadditions- und Polykondensationsharze, wie Styrol-, 
35 Styrolacrylat- Styrolbutadien-. Acrylat-, Polyester- ; Phenol-Epoxidharze, Polysulfone, Polyurethane, einzeln oder in 
Kombination, sowie Polyethylen und Polypropylen, die noch weitere Inhaltsstoffe, wie Ladungssteuermittel, Wachse 
oder FlieBhilfsmittel. enthalten konnen oder im Nachhinein mit diesen Zusatzen modifiziert werden. 
[0039] Desweiteren sind die erfindungsgemaBen Pigmentzubereitungen geeignet als Farbmittel in Pulver und Pul- 
verlacken insbesondere in triboelektrisch oder elektrokinetisch verspruhbaren Pulveriacken, die zur Oberflachenbe- 
40 schichtungvonGegenstanden aus beispielsweise Metall, Holz, Kunststoff, Glas, Keramik, Beton^extilmaterial, Papier 
oder Kautschuk zur Anwendung kommen (J.F. Hughes, "Electrostatics Powder Coating" Research Studies, John Wiley 
& Sons, 1984). 

[0040] Als Pulverlackharze werden typischerweise Epoxidharze, carboxyl- und hydroxylgruppenhaltige Polyester- 
harze Polyurethan- und Acrylharze zusammen mit ublichen Harlern eingesetzt. Auch Kombinationen von Harzen fin- 
45 den Verwendung So werden beispielsweise haufig Epoxidharze in Kombination mit carboxyl- und hydroxylgruppen- 
haltigen Polyesterharzen eingesetzt. Typische Harterkomponenten (in Abhangigkeit vom Harzsystem) sind beispiels- 
weise Saureanhydride, Imidazole sowie Dicyandiamid und deren Abkommlinge, verkapple Isocyanate, Bisacylurelha- 
ne. Phenol- und Melaminharze, Triglycidylisocyanurate, Oxazoline und Dicarbonsauren. 

[0041] AuBerdem sind die erfindungsgemaBen Pigmentzubereitungen als Farbmittel in Ink-Jet Tinten auf waBnger 
so und nichtwaBriger Basis sowie in solchen Tinten, die nach dem hot-melt-Vertahren arbeiten, geeignet. 

[0042] Weiterhin sind die erfindungsgemaBen Pigmentzubereitungen auch als Farbmittel fur Farbfilter sowohl fur 
die additive wie subtraktivc Farborzeugung geeignet. 

[0043] Es ist auch moglich, daB erst im Anwendungsmedium der Pigmentdispergator gemaB b) dem Basispigment, 
oder umgekehrt, zugegeben wird. Gegenstand der Erfindung ist daher auch eine Pigmentpraparation, bestehend im 
55 wesentlichen aus einem oder mehreren organischen Basispigmenten a), einem oder mehreren Pigmentdispergatoren 
gemaB b), dem besagten hochmolekularen organischen Material, insbesondere Lack, gegebenenfalls oberflachenak- 
tiven Mittel und/oder weiteren ublichen Zusatzstoffen. Die Gesamtmenge an Basispigment plus Pigmentdispergator 
gemaB b) ist z.B. 0,05 bis 30 Gew.-%, vorzugsweise 0,1 bis 15 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Pig- 
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mentpraparation. 

[0044] Zur Beurteilung der Eigenschaften der Pigmentzubereitungen auf dem Lacksektor wurden aus der Vielzahl 
der bekannten Lacke ein aromatenhaltiger Alkydmelaminharzlack (AM) auf Basis eines mitteloligen Alkydharzes und 
eines butanolveretherten Melaminharzes ! ein Polyesterlack (PE) auf Basis von Celluloseacetobutyrat und eines Mel- 
aminharzes, ein High-Solid-Acrylharzeinbrennlack auf Basis einer nichtwaBrigen Dispersion (HS) sowie ein waBriger 
Lack auf Polyurethanbasis (PUR) ausgewahlt. 

[0045] Die Bestimmung der Farbstarke und des Farbtons erfolgte nach DIN 55986. 

[0046] Die Rheologie des Mahlguts nach der Dispergierung (Millbase-Rheologie) wurde visuell anhand der folgenden 
funfstufigen Skala bewertet 

5 dunnflussig 
4 fliissig 
3 dickfliissig 
2 leicht gestockt 
1 gestockt 

[0047] Nach dem Verdunnen des Mahlguts auf die Pigmentendkonzentration wurde die Viskositat mit dem Viskos- 
patel nach Rossmann, Typ 301 der Firma Erichsen beurteilt. 

[0048] Glanzmessungen erfolglen an Folienaufgussen unler einem Winkel von 20° nach DIN 67530 (ASTMD 523) 
mit dem "multigloss"-Glanzme3gerat der Firma Byk-Mallinckrodt. Die Bestimmung der Losemittelechtheit erfolgte nach 
DIN 55976. Die Bestimmung der Oberlackierechtheit erfolgte nach DIN 53221 . 

[0049] In den nachfolgenden Beispielen bedeuten Teilejeweils Gewichtsteile und Prozente jeweils Gewichtsprozen- 
te. "min" sind Minuten. 



[0051] In einem Vierhalskolben werden 250 Teile Chlorsulfonsaure vorgelegt und 25 Teile 1,4-Diketo-3,6-di-(4-bi- 
phenyl)-pyrrolo[3 : 4-c]pyrrol so eingetragen und gelost, daB die Temperatur 25 °C nicht uberschreitet. Dann werden 
innerhalb 15 min 19,64 Teile Thionylchlorid zugetropft und 15 min geriihrt. Die Losung wird innerhalb 15 min auf 1000 
Teile Eiswasser, hergestellt aus 333 Teilen Eis und 667 Teilen Wasser, getropft. Das ausgefallene Sulfochlorid wird 
filtriert und mit 750 Teilen kaltem Wasser gewaschen. In einem Vierhalskolben werden 70 Teile Eis, 70 Teile Wasser 
und 15 : 3 Teile 3-Dimethylamino-1-propylamin vorgelegt und bei 0 bis 5°C der Sulfochloridpresskuchen eingetragen. 
Dann wird 1 h bei 0 bis 5°C geriihrt, in 30 min auf 25°C erwarmt, 30 min bei 25°C geriihrt, in 30 min auf 50 °C erwarmt, 
30 min bei 50°C geriihrt in 30 min auf 70°C erwarmt und 30 min bei 70°C geriihrt. Das Produkt wird filtriert, mit Wasser 
gewaschen und bei 80°C im Umluftschrank getrocknet. Man erhalt 39,9 Telle Pigmentdispergator. 
[0052] Aus den Intensitaten der 1 H-NMR-Signale errechnet sich ein Substitutionsgrad von s ca. 1 .6. 
[0053] 1 H-NMR (D 2 S0 4 ): 8 7,8; 7,6; 5,9; 3,1 ; 2,7: 2,5; 1,8 ppm. 



[0054] 30 Teile eines handelsiiblichen Pigments (C.I. Pigment Red 264) werden mit 3 Teilen Pigmentdispergator der 
Formcl X, hergestellt gcmaB Boipiel 1 a mechanisch gemischt. 

[0055] Man erhalt eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen liefert. Die 
Glanzmessung ergibt den Wert 65. Die Metalliclackierung ist farbstark und brillant. 



Beispiel 1a 



[0050] 




(X) 



Beispiel 1b 
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Beispiel 2fl 
[0056] 



[4 



CHr-CH, 



S-N-(CH 2 ) 3 -N^ ^0 | (XI) 
10 \ " CH— CH 2 ' sea. 1,7 

[0057] Man verfahrt wie in Beispiel 1a, auBer dass als Amin 21 ,63 Teile N-(3-Aminopropyl)-morpholin eingesetzt 
15 werden. Man erhalt 42,1 Teile Pigmentdispergator. 

[0058] 1 H-NMR (D 2 S0 4 ): 6 7,8; 7,6; 3,9; 3,6; 3,1 ; 2,8; 1,8 ppm. 

[0059] Aus den Iniensitaten der Signale errechnet sich ein Substitutionsgrad von s ca. 1 ,7. 
Beispiel 2b 

20 

[0060] 30 Teile eines handelsublichen Pigments (C.I Pigment Red 264) werden mit 3 Teilen Pigmentdispergator der 
Formel XI. hergestellt gemaB Beipiel 2a mechanisch gemischt. 

[0061] Man erhalt eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen liefert. D.e 
Viskositat betragt 2,6 s. Die Glanzmessung ergibt den Wert 75. Die Metalliclackierung ist farbstark und br.llant. 

25 

Beispiel 3a 



[0062] 

30 



35 



H 




O 

S-N-(CH 2 ) 2 -N NH I (XII) 



s ca. 1 ,0 



[0063] Man verfahrt wie in Beispiel 1a, aul3er dass als Amin 19,38 Teile N-(2-Aminoethyl)-piperazin eingesetzt wer- 
den. Man erhalt 39,3 Teile Pigmentdispergator. 
io [0064] 1H-NMR(D 2 S0 4 ):6 7,8;7,6;3,6;3,1 ppm. 

[0065] Aus den Iniensitaten der Signale errechnet sich ein Substitutionsgrad von s ca. 1 ,0. 



Beispiel 3b 



[0066] 30 Telle eines handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Red 264) werden mit 3 Teilen Pigmentdispergator der 
Formel XII, hergestellt gemaB Beipiel 3a mechanisch gemischt. Man erhalt eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack 
transparent und farbstarke Lackierungen liefert. 



so 



55 
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Beispiel 4a 
[0067] 



10 



[4 



/ 9 



§-N— (CH 2 ) r N-CH a 



II H x " 2/3 H ~" 3 



(XIII) 



s ca. 1,2 



[0068] Man verfahrt wie in Beispiel 1a, auBer class als Amin 13,22 Teile 3-(Methylamino)-propylamin eingesetzt 
werden. Man erhalt 36,1 Teile Pigmentdispergator. 
« [0069] 1 H-NMR (D 2 S0 4 ): 6 7 ; 8; 7 : 6; 3,2; 2.8; 2,6; 2 : 4; 1 ,9; 1 ,8 ppm. 

[0070] Aus den Intensitaten der Signale errechnet sich ein Substitutionsgrad von s ca. 1 .2. 

Beispiel 4b 



20 



25 



[0071] 30 Teile eines handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Red 264) werden mit 3 Teilen Pigmentdispergator der 
Formel XIII, hergestellt gemaB Beipiel 4a mechanisch gemischt. Man erhalt eine Pigmentzubereitung. die im HS-Lack 
transparente und farbstarke Lackierungen liefert. 

Beispiel 5a 

[0072] 



30 



35 



40 



[4 



/ o 

- ^fj-(CH 2 ) r N-(CH 2 ) r OH 
\ 0 / sea. 1,2 



(XIV) 



[0073] Man verfahrt wie in Beispiel 1a s au3er dass als Amin 15,62 Teile N-(2-Aminoethyl)-ethanolamin eingesetzt 
werden. Man erhalt 37,5 Teile Pigmentdispergator. 
[0074] 1 H-NMR (D 2 S0 4 ):67,8; 7,6; 4,2; 4,1; 3,2; 3,1 ppm. 

[0075] Aus den Intensitaten der Signale errechnet sich ein Substitutionsgrad von s ca. 1 .2. 
Beispiel 5b 

[0076] 30 Teile eines handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Red 264) werden mit 3 Teilen Pigmentdispergator der 
Formel XIV, hergestellt gemaB Beipiel 5a mechanisch gemischt. Man erhalt eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack 
transparente und farbstarke Lackierungen liefert. 

Beispiel 6a 

[0077] 



50 



[4 



55 



I ft / (CH 2 ) 3 -CH 3 

■ S-N— (CHA-N 
H 23 N 
\ O. (CH 2 ) 3 -CH 3 



(XV) 



s ca. 1 ,9 



[0078] Man verfahrt wie in Beispiel 1a, auBer dass als Amin 28.5 Teile 3-(Dibutylamino)-1-propylamin 98 %ig ein- 



12 



EP 1 104 789 A2 



geset?t werden. Man erhalt 47,416116 Pigmentdispergator. 

[0079] 1 H-NMR (D 2 S0 4 ): 8 7,8; 7,6; 3,1 ; 2,7; 2,6; 1 ,7; 1 ,2; 0.9; 0,5 ppm. 

[0080] Aus den Intensitaten der Signale errechnet sich ein Substitutionsgrad von s ca. 1 ,9. 



10 



15 



Beispiel 6b 

[0081] 30 Teile eines handelsublichen Pigments (CI. Pigment Red 264) werden mit 3 Teilen Pigmentdispergator der 
Formel XV. hergestellt gernaB Beipiel 6a mechanisch gemischt. 

[0082] Man erhalt eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen liefert. Die 
Rheologie wird mit 4 bis 5 bewertet und die Viskositat betragt 1,1 s. Die Glanzmessung ergibt den Wert 81 . Die Me- 
talliclackierung ist farbstark und britlant. 

[0083] Ohne Zusatz des Pigmentdispergators sind die HS-Lackierungen farbschwacher und wesenthch deckender. 
Die Rheologie wird mit 3 bewertet und die Viskositat betragt 16,5 s. Die Glanzmessung ergibt den Wert 52. Die Me- 
talliclackierung ist deutlich farbschwacher und weniger brillant. 

[0084] Die Lackierung im PE-Lack ist transparent und farbstark. Die Glanzmessung ergibt den Wert 82. Die Metal- 
liclackierung ist farbstark und brillant. 

[0085] Ohne Zusatz des Pigmentdispergators sind die PE-Lackierungen farbschwacher, merklich deckender und so 
matt, da(3 ein Glanz nicht me(3bar ist. Die Metaliiclackierung ist bedeutend farbschwacher und weniger brillant. 



20 Beispiel 7a 
[0086] 



25 



1 4 



S-N-(CH 2 ) 2 -0-(CH 2 ) 2 -OH 
1 1 H j 

0 /sea. 1,6 



(XVI) 



30 



35 



40 



[0087] Man verfahrt wie in Beispiel 1 a, auBer dass als Amin 15,77 Teile 2-(2-Aminoethoxy)-ethanol eingesetzt wer- 
den. Man erhalt 40,5 Teile Pigmentdispergator. 
[0088] 1 H-NMR (D 2 S0 4 ): 5 7,8: 7 : 6; 4,1 ; 3,5; 3 } 3; 2,9 ppm. 

[0089] Aus den Intensitaten der Signale errechnet sich ein Substitutionsgrad von s ca. 1 ; 6. 
Beispiel 7b 

[0090] 30 Teile eines handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Red 264) werden mit 3 Teilen Pigmentdispergator der 
Formel XVI, hergestellt gernaB Beipiel 7a mechanisch gemischt. Man erhalt eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack 
transparente und farbstarke Lackierungen liefert. 



45 



Beispiel 8a 
[0091] 



50 



[4 



o 

II / 

S-N-CH 
8 H CH 



CH— CH 3 



-OH 



(XVII) 



s ca. 1 ,4 



[0092] Man verfahrt wie in Beispiel 1 a, auRer dass als Amin 13,78 Teile 2-Amino-1-butanol eingesetzt werden. Man 
erhalt 36,6 Teile Pigmentdispergator. 
55 [0093] 1 H-NMR(D 2 S0 4 ): 6 7,8; 7,6; 4,3; 4,1; 3,7; 1,5; 0,6 ppm. 

[0094] Aus den Intensitaten der Signale errechnet sich ein Substitutionsgrad von s ca. 1 ,4. 
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Beispiel 8b 

[0095] 30 Teile eines handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Red 264) werden mit 3 Teilen Pigmentdispergator der 
Formel XVIL hergestellt gemaB Beipiel 8a mechanisch gemischt. Man erhalt eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack 
transparente und farbstarke Lackierungen liefert. 

Beispiel 9a 

[0096] 



(4 



/ 



\ o 



o 

w 

II / 

§-N— (CH 2 ) r N 

n H 2/3 ^ 



ChL 



(XVIll) 



-CH, 



s ca. 1 ,6 



[0097] Man verfahrtwie in Beispiel 1a, auBerdass als Amin 21 ,33 Teile 1 -(3-Aminopropyl)-2 -pyrrolidines eingesetzt 

werden. Man erhalt 42,2 Teile Pigmentdispergator. 

[0098] 1 H-NMR (D 2 S0 4 ): 5 7 } 8; 7 : 6; 3,4; 3,2; 2,9; 2,7; 1,8; 1,7 ppm. 

[0099] Aus den Intensitaten der Signale errechnet sich ein Substitutionsgrad von s ca. 1 ; 6. 

Beispiel 9b 

[0100] 30 Teile eines handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Red 264) werden mit 3 Teilen Pigmentdispergator der 
Formel XVIll, hergestellt gemaB Beipiel 9a mechanisch gemischt. Man erhalt eine Pigmentzubereitung, die im HS- 
Lack transparente und farbstarke Lackierungen liefert. 

Beispiel 10a 

[0101] 



[4 



II / CH 2 CH 3 

S"N-(CH 2 ) 3 -N J (XIX) 

O " CH— CH 3 j sca 17 



[0102] Man verfahrt wie in Beispiel 1 a, auBer dass als Amin 19,54 Teile Diethylaminopropylamin eingesetzt werden. 

Man erhalt 41 ,3 Teile Pigmentdispergator. 

[0103] 1 H-NMR (D 2 S0 4 ): 5 7,8; 7 : 6; 3,1; 27; 1,7; 0,8 ppm. 

[0104] Aus den Intensitaten der Signale errechnet sich ein Substitutionsgrad von s ca. 1,7. Die Losemittelechtheit 
des Dispergators isl sehr gut. 



Beispiel 10b 



[0105] 30 Teile eines handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Red 264) werden mit 3 Teilen Pigmentdispergator der 
Formel XIX, hergestellt gemaB Beipiel 10a mechanisch gemischt. 

[0106] Man erhalt eine Pigmentzubereitung, deren Losemittelechtheit sehr gut ist und die im HS-Lack transparente 
und farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheologie wird mit 4-5 bewertet und die Viskositat betragt 1 ,8 s. Die Glanz- 
messung ergibt den Wert 71 . Die Metalliclackierung ist farbstark und brillant. 

[0107] Ohne Zusatz des Pigmentdispergators sind die HS-Lackierungen farbschwacher und wesentlich deckender. 
Die Rheologie wird mit 3 bewertet und die Viskositat ist so hoch, daB sie mit dem Viskospatel nicht meBbar ist. Auch 
der Glanz ist durch die starke Flockung nicht meBbar. Die Metalliclackierung ist merklich farbschwacher und weniger 
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[0108] Die Lackierung im PE-Lack ist transparent und tarbstark. Die Glanzmessung ergibt den Wert 33. Die Metal- 
liclackierung ist tarbstark und brillant. 

[0109] Ohne Zusatz des Pigmentdispergators sind die PE-Lackierungen farbschwacher. deutlich deckender und so 

matt daB ein Glanz nicht meBbar ist. Die Metalliclackierung ist wesentlich farbschwacher und weniger brillant. 

[01 10] Die Lackierung im AM-Lack ist transparent und tarbstark. Die Glanzmessung ergibt den Wert 89. Die Viskositat 

roil?] 1 5 Ohne Zusatz des Pigmentdispergators sind die AM-Lackierungen farbschwacher wesentlich deckender und 
so matt, daB ein Glanz nicht meBbar ist. Die Viskositat ist so hoch, daB sie mit dem Viskospatel nicht meBbar ist. 

Beispiel 1 0c 

mi 12] 28 5 Teile eines handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Red 264) werden mit 1 ,5 Teilen Pigmentdispergator 
der Formel XIX ; hergestellt gemaB Beipiel 1 0a mechanisch gemischt. Die Losemittelechtheit der Pigmentzubereitung 
ist sehr gut. 

Beispiel 11a (Vergleichsbeispiel A, Pigmentdispergator der Formel XX gemaB JP-H3-26767 : Beispiel 1) 
[0113] 




CH^-CH, 



S-N-(CH 2 ) 3 -N 



II 
O 



H 



CH— CH 3 



(XX) 



[0114] Der Pigmentdispergator der Formel XX wird wie in JP-H3-26767, Beispiel 1, beschrieben hergestellt. 
[0115] 1 H-NMR (D 2 S0 4 ): 6 8,0; 7,9; 7,8; 7,7; 3,1; 2,7: 1,7; 0,8 ppm. 
[0116] Aus den Intensitaten der Signale errechnet sich ein Substitutionsgrad von s ca. 1 ,2. 
[01171 Die Losemittelechtheit des Pigmentdispergators ist ungeniigend. Im Vergleich zur Losemittelechtheit des Pig- 
mentdispergators der Formel XIX, hergestellt gemaB Beispiel 10a, ist sie bedeutend schlechter und damrt deutlich 
unterlegen. 

Beispiel 11 b (Vergleichsbeispiel B: Pigmentzubereilung mil Pigmentdispergator aus JP-H3-26767, Beispiel 1) 

[0118] 28,5 Teile eines handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Red 264) werden mit 1 ,5 Teilen Pigmentdispergator 
der Formel XX. hergestellt gemaB Beipiel 11a mechanisch gemischt. 

[01 1 9] Die Losemittelechtheit der Pigmentzubereitung ist ungenugend. Im Vergleich zur Losemittelechtheit der Pig- 
mentzubereitung, hergestellt gemaB Beispiel 10c, ist sie bedeutend schlechter und damit deutlich unterlegen. 

BeispieM 2a (PE-Lack) 

[0120] Mit der Pigmentzubereitung, hergestellt gemaB Beispiel 10c, wird im PE-Lack eine Lackierung hergestellt. 
Die Uberlackierechtheit ist einwandfrei, ein Ausbluten ist nicht zu erkennen. 

[0121] Mit der Pigmentzubereitung, hergestellt gemaB Beispiel 11b, wird im PE-Lack eine Lackierung hergestellt. 
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Die Uberlackierechtheit ist mangelhaft ein starkes Ausbluten ist sichtbar. 
Beispiel 12b (PUR-Lack) 

[0122] Mit der Pigmentzubereitung : hergestellt gemaB Beispiel 10c. wird im PUR-Lack eine Lackierung hergestellt. 
Die Uberlackierechtheit ist einwandfrei, ein Ausbluten ist nicht zu erkennen. 

[0123] Mit der Pigmentzubereitung, hergestellt gemaB Beispiel 11b : wird im PUR-Lack eine Lackierung hergestellt. 
Die Uberlackierechtheit ist inakzeptabel, ein sehr starkes Ausbluten ist sichtbar. 

Beispiel 13a (Vergieichsbeispiel C: Pigmentdispergator der Formel (XX ) gemaB Beispiel 10a) 

[0124] Der Pigmentdispergator der Formel XX wird hergestellt gemaB Beispiel 10a mit dern einzigen Unterschied : 
daB an Stelle von 25 Teilen 1 J 4-Diketo-3 : 6-di-(4-biphenyl)-pyrrolo[3 ! 4-c]pyrrol 1 6,4 Teile 1 ,4-Diketo-3 s 6-diphenylpyrrolo 
[3,4-c]pyrrol eingesetzt werden. Man erhalt 17,2 Teile Pigmentdispergator. 
[0125] 1 H-NMR(D 2 SO 4 ):5 8,0; 7 : 9; 7 ; 8; 7,7; 3,1; 2,7; 1,7;0 s 8ppm. 

[0126] Aus den Intensitaten der Signale errechnet sich ein Substitutionsgrad von s ca. 0,12. Die Losemittelechtheit 
des Pigmentdispergators ist ungenugend. Im Vergleich zur Losemittelechtheit des Pigmentdispergators der Formel 
XIX, hergestellt gemaB Beispiel 10a ; ist sie bedeutend schlechter und damit deutlich unterlegen. 

Beispiel 13b (Vergieichsbeispiel D: Pigmentzubereitung mit Pigmentdispergator der Formel (XX) aus Beispiel 13a) 

[0127] 30 Teile eines handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Red 264) werden mit 3 Teilen Pigmentdispergator der 
Formel (XX), hergestellt gemaB Beipiel 13a, mechanisch gemischt. 

[0128] Die Losemittelechtheit der Pigmentzubereitung ist ungenugend. Im Vergleich zur Losemittelechtheit der Pig- 
mentzubereitung, hergestellt gemaB Beispiel 10b, ist sie bedeutend schlechter und damit deutlich unterlegen. 

Beispiel 14a (PE-Lack) 

[0129] Mit der Pigmentzubereitung, hergestellt gemaB Beispiel 10b, wird im PE-Lack eine Lackierung hergestellt. 
Die Lackierung ist transparent und farbstark, die Glanzmessung ergibt den Wert 33. Die Metalliclackierung ist farbstark 
und brillant. Die Uberlackierechtheit ist einwandfrei, ein Ausbluten ist nicht zu erkennen. 

[0130] Mit der Pigmentzubereitung, hergestellt gemaB Beispiel 13b, wird im PE-Lack eine Lackierung hergestellt. 
Sie ist, vergleichen mit obiger Lackierung, deutlich deckender, wesentiich farbschwacher, ein Glanz ist durch die starke 
Flockung nicht meBbar, die Metalliclackierung ist wesentiich farbschwacher und fahler. Die Uberlackierechtheit ist 
mangelhaft ein deutliches Ausbluten ist sichtbar. 

Beispiel 14b (PUR-Lack) 

[0131] Mit der Pigmentzubereitung, hergestellt gemaB Beispiel 10b, wird im PUR-Lack eine Lackierung hergestellt. 
Die Uberlackierechtheit ist einwandfrei, ein Ausbluten ist nicht zu erkennen. 

[0132] Mit der Pigmentzubereitung, hergestellt gemaB Beispiel 13b, wird im PUR-Lack eine Lackierung hergestellt. 
Die Uberlackierechtheit ist inakzeptabel, ein sehr starkes Ausbluten ist sichtbar. 

Beispiel 14c (HS-Lack) 

[0133] Mit der Pigmentzubereitung, hergestellt gemaB Beispiel 10b, wird im HS-Lack eine Lackierung hergestellt. 
Sie isl transparent und farbstark. Die Rheologie wird mil 4 bis 5 bewerlel und die Viskosilal betragl 1,8 s. Die Glanz- 
messung ergibt den Wert 71 . Die Metalliclackierung ist farbstark und brillant. Die Uberlackierechtheit ist einwandfrei. 
[0134] Mit der Pigmentzubereitung, hergestellt gemaB Beispiel 13b, wird im HS-Lack eine Lackierung hergestellt. 
Sie ist, verglichen mit obiger Lackierung, merklich farbschwacher. Die Rheologie wird lediglich mit 3 bewertet und die 
Viskositat ist auf 3,0 s erhoht. Die Glanzmessung ergibt lediglich den Wert 43. Die Metalliclackierung ist wesentiich 
farbschwacher und fahler. Die Prufung der Uberlackierechtheit zeigt ein deutliches Ausbluten. 

Beispiel 15 

[0135] 20 Teile eines handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Red 177) werden mit 1 Teil Pigmentdispergator der 
Formel XV, hergestellt gemaB Beipiel 6a mechanisch gemischt. 

[0136] Man erhalt eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack Lackierungen liefert, die verglichen mit den Lackierun- 
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gen des unbehandelten handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Red 177). transparent er, glanzender und deutl.ch 
farbstarker sind die Volltonlackierungen des unbehandelten handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Red 177) zeigen 
einen Schleier. Die Metalliclackierungen der Pigmentpraparation sind bedeutend reiner und heller als die Metalliclak- 
kierungen des unbehandelten handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Red 177). 
5 [01371 Im PE-Lack sind die Lackierungen der Pigmentzubereitung transparenter, wesentlich farbstarker und glan- 
zender, die Metalliclackierungen sind wesentlich farbstarker und brillanter als die entsprechenden Lackierungen des 
unbehandelten handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Red 177). 



Beispiel 16 

10 

[0138] 20 Telle eines handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Brown 25) werden mit 1 Teil Pigmentdispergator der 
Formel XV, hergestellt gemaB Beipiel 6a mechanisch gemischt. 

[0139] Man erhalt eine Pigmentzubereitung. die im HS-Lack Lackierungen liefert.. die verglichen mit den Lackierun- 
gen des unbehandelten handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Brown 25) farbstarker sind. Die Metalliclackierungen 
15 der Pigmentpraparation sind farbstarker und brillanter. 



Beispie! 17 

[0140] 20 Telle eines handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Violel 23) werden mil 1 Teil Pigmentdispergator der 

20 Formel XV hergestellt gemaB Beipiel 6a mechanisch gemischt. 

[0141] Man erhalt eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack Lackierungen liefert, die verglichen mit den Lackierun- 
gen des unbehandelten handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Violet 23) transparenter, farbstarker und wesentlich 
roter sind. Die Metalliclackierungen der Pigmentpraparation sind farbstarker, brillanter und wesentlich roter als die 
Metalliclackierungen des unbehandelten handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Violet 23). 

25 [0142] Im PE-Lack sind die Lackierungen der Pigmentzubereitung transparenter, farbstarker und deutlich roter; die 
Metalliclackierungen sind farbstarker und roter als die entsprechenden Lackierungen des unbehandelten handelsub- 
lichen Pigments (C.I. Pigment Violet 23). 



Beispiel 18 

[0143] 20 Teile eines handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Violet 1 9.p-Phase) werden mit 1 Teil Pigmentdisper- 
gator der Formel XV, hergestellt gemaB Beipiel 6a mechanisch gemischt. 

[0144] Man erhalt eine Pigmentzubereitung, die im PE-Lack Lackierungen liefert, die verglichen mit den Lackierun- 
gen des unbehandelten handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Violet 19,p-Phase) transparenter, farbstarker und 
reiner sind. Die Metalliclackierungen der Pigmentpraparation sind deutlich farbstarker und brillanter als die Metallic- 
lackierungen des unbehandelten handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Violet 19,p-Phase). 



Beispiel 1 9 

40 [0145] 20 Telle eines handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Blue 15:1 ) werden mit 1 Teil Pigmentdispergator der 
Formel XV, hergestellt gemaB Beipiel 6a mechanisch gemischt. 

[0146] Man erhalt eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack Lackierungen liefert, die verglichen mit den Lackierun- 
gen des unbehandelten handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Blue 15:1) transparenter, glanzender und farbstarker 
sind. Die Metalliclackierungen der Pigmentpraparation sind farbstarker und brillanter als die Metalliclackierungen des 
45 unbehandelten handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Blue 15:1). 

[0147] Im PE-Lack sind die Lackierungen der Pigmentzubereitung transparenter, die Metalliclackierungen sind we- 
sentlich farbstarker und brillanter als die entsprechenden Lackierungen des unbehandelten handelsublichen Pigments 
(C.I. Pigment Blue 15:1). 



50 Beispiel 20 

[0148] 20 Teilc eines handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Blue 60) werden mit 1 Teil Pigmentdispergator 
Formel XV hergestellt gemaB Beipiel 6a mechanisch gemischt. 

[0149] Man erhalt eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack farbstarke und transparente Lackierungen liefert, 
55 Metalliclackierungen sind farbstark und brillant. 
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Beispiel 21 

[0150] 20 Telle eines handelsiiblichen Pigments (C.I. Pigment Red 179) werden mit 1 Teil Pigmentdispergator der 
Formel XV, hergestellt gemafl Beipiel 6a mechanisch gemischt. 

[0151] Man erhalt eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack Lackierungen liefert. die verglichen mit den Lackierun- 
gen des unbehandelten handelsiiblichen Pigments (C.I. Pigment Red 179) trans pa renter farbstarker und glanzender 
sind. Die Metalliclackierungen der Pigmentpraparation sind farbstarker und brillanter. 

Beispiel 22 

[0152] 20 Teile eines handelsiiblichen Pigments (C.I. Pigment Red 202) werden mit 1 Teil Pigmentdispergator der 
Formel XV, hergestellt gemaB Beipiel 6a mechanisch gemischt. 

[0153] Man erhalt eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen liefert, die 
Metalliclackierungen sind farbstark und brillant. 

Beispiel 23 

[0154] 298,7 g tert.-Amylalkohol werden vorgelegt und 20,0 g Natrium zugegeben. Dann wird zum Sieden erhitzt 
und solange geruhrL, bis alles NaLrium umgesetzl isl. Nach Abkuhlen aur 80°C werden 57,8 g p-Chlorbenzonitril ein- 
getragen. Es wird auf 98-1 00°C erhitzt und innerhalb von 2 Stunden 62,7 g Bernsteinsaurediisopropylesterzugetropft. 
AnschlieBend wird 3 Stunden und 45 Minuten bei Siedehitze geruhrt. Nach Abkuhlen auf 95°C werden 3 g Pigment- 
dispergator der Formel XV hergestellt gema3 Beispiel 6a, zugegeben, wleder zum Sieden erhitzt und 15 Minuten bei 
Siedehitze geruhrt. Die Reaktionssuspension wird auf 80°C abgekiihlt und auf 450 g Wasser, welches vorher auf 80°C 
erwarmt wurdc, unter Ruhren gegossen. Die Mischung wird zum Sieden erhitzt und bei Siedehitze fur 4 Stunden und 
45 Minuten geruhrt. Dann wird durch eine Wasserdampfdestillation der Aikohol entfernt. Die Pigmentsuspension wird 
filtriert, mit warmem Wasser saizfrei gewaschen und bei 80 °C im Vakuum getrocknet. Man erhalt 72,2 g Pigmentzu- 
bereitung. Die Pigmentzubereitung liefert im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen, die Rheologie wird 
mit 5 bewertet, die Glanzmessung ergibt den Wert 67. 

Beispiel 24a 

[0155] 




(XXI) 



[0156] In einem Vierhalskolben werden 250 Teile Chlorsulfonsaure vorgelegt und 25 Teile 1 ,4-Diketo-3,6-di-(4-bi- 
phenyl)-pyrrolo[3 : 4-c]pyrrol so eingetragen und gelost, daB die Temperatur 25°C nicht uberschreitet. Dann werden 
Innerhalb 15 min 1 9,64 Teile Thionylchlorid zugetropft und 15 min geruhrt. Die Losung wird innerhalb 15 min auf 1000 
Teile Eiswasser, hergeslelll aus 333 Teilen Eis und 667 Teilen Wasser, gelropft. Das ausgefallene Sulfochlorid wird 
filtriert und mit 750 Teilen kaltem Wasser gewaschen. In einem Vierhalskolben werden 70 Teile Eis, 70 Teile Wasser 
und 23,4 Teile N-Cyclohexyl-1 ,3-propandiamin vorgelegt und bei 0 - 5°C der Sulfochloridpresskuchen eingetragen. 
Dann wird 1 h bei 0 - 5°C geruhrt, in 30 min auf 25°C erwarmt, 30 min bei 25°C geruhrt, in 30 min auf 50 °C erwarmt, 
30 min bei 50°C geruhrt, in 30 min auf 70°C erwarmt und 30 min bei 70°C geruhrt. Das Produkt wird filtriert und mit 
Wasser gewaschen. Der Presskuchen wird in 782 Teilen Wasser suspendiert und mit wenig Natronlauge wird pH 8,6 
eingestellt. Es wird so lange Wasserdampf durch die Suspension geleitet und kondensiert, bis ca. 860 Teile Destillat 
angefallen sind. Das Produkt wird filtriert, mit Wasser gewaschen und bei 80°C im Umluftschrank getrocknet. Man 
erhalt 43,7 Teile Pigmentdispergator. Aus den Intensitaten der Signale errechnet sich ein Substitutionsgrad von s ca. 
1,5. 

[0157] 1H-NMR (D 2 S0 4 ): ft 7,8; 7,6; 5,5; 3,1; 2,7; 1,7; 1,6; 1,4; 1,2: 0,9; 0,7 ppm. 
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Beispiel 24b 

[0158] 20Teileeines handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Red 264) werden mit2Teilen Pigmentdispergator der 
Formel XXI, hergestellt gemaB Beipiei 24a mechanisch gemischt. 

[0159] Man erhalt eine Pigmentzubereitung : die im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen liefert. Die 
Viskositat betragt 2 ; 5 s. Die Glanzmessung ergibt den Wert 78. Die Metalliclackierung ist farbstark und briliant. 

Beispiel 25a 
[0160] 




ChL 

\ 3 

CH-CH 3 

-(CH 2 ) r N 

/ 3 



(XXII) 



s ca. 1,5 



Man verfahrt wie in Beispiel 24a ; auBer dass als Amin 22,3 Teile 

[0161] 2-(Diisopropyiamino)ethylamin eingesetzt werden. Man erhalt 40,2 Teile Pigmentdispergator. 
[0162] Aus den Intensitaten der Signale errechnet sich ein Substitutionsgrad von s ca. 1 : 5. 
[0163] 1H-NMR (D 2 S0 4 );8 7 : 8; 7,7; 7,6; 5,5; 3,3; 3,0; 0,9 ppm. 



Beispiel 25b 



[0164] 20 Teile eines handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Red 264) werden mit 2 Teilen Pigmentdispergator der 
Forme! XXII. hergestellt gemaB Beipiei 25a mechanisch gemischt. 

[0165] Man erhalt eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen liefert. Die 
Viskositat betragt 1 ,5 s. Die Glanzmessung ergibt den Wert 80. Die Metalliclackierung ist farbstark und briliant. 



Beispiel 26a 
[0166] 



CH r CH 3 



[q] L S-N-CH-(CH 2 )3-N * (XXIII) 

1 O CH, CH 2 -CH 3 j 



s ca. 1,7 



[0167] Man verfahrt wie in Beispiel 24a ; auBer dass als Amin 24,5 Teile 2-Amino-5-diethylaminopentan eingesetzt 
werden. Der Presskuchen wird in 796 Teilen Wasser suspendiert und mit wenig Natronlauge wird pH 6,7 eingestellt. 
Es wird so lange Wasserdampf durch die Suspension geleitet und kondensiert, bis ca. 870 Teile Destillat angefallen 
sind. Das Produkt wird filtriert, mit Wasser gewaschen und bei 80°C im Umluftschrank getrocknet. Man erhalt 41,6 
Tcilc Pigmentdispergator. 

[0168] Aus den Intensitaten der Signale errechnet sich ein Substitutionsgrad von s ca. 1 ,7. 
[0169] 1 H-NMR (D 2 S0 4 ): 8 7,8; 7 ; 6; 5,4; 3,7; 2,7; 2,6; 1 ,5; 1 ,3; 1 ,0; 0,8 ppm. 

Beispiel 26b 

[0170] 20 Teile eines handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Red 264) werden mit 2 Teilen Pigmentdispergator der 
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Formel XXII l } hergestellt gemaB Beipiel 26a mechanisch gemischt. 

[0171] Man erhalt eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen liefert. Die 
Viskositat betragt 1 .5 s. Die Glanzmessung ergibt den Wert 78. Die Metaliiclackierung ist farbstark und brillant. 

Beispiel 27a 

[0172] 




{? CH-CH 3 
S-N-(CH 2 ) 3 -N 
O CH— CH 3 



(XXIV) 



s ca. 0,8 



n ca. 0,9 



[0173] Man verfahrt wie in Beispiel 10a, auBer dass anstatt von 19,54 Teilen lediglich 7,16 Teile Diethylaminopro- 

pylamin eingesetzt werden. 

[0174] Man erhalt 36,7 g Pigmentdispergator. 

[0175] 1 H-NMR (D 2 S0 4 ): 5 7,8; 7 : 6; 3,1; 2,7; 1,7; 0,8 ppm. 

[0176] Aus den Intensitaten der Signale errechnet sich ein Substitutionsgrad von s ca. 0,8; daraus ergibt sich ein 
Substitutionsgrad von n ca. 0.9. 

Beispiel 27b 

[0177] 40 Teile eines handelsiiblichen Pigments (C.I. Pigment Red 264) werden mit 4 Teilen Pigmentdispergator der 
Formel XXIV, hergestellt gemaB Beipiel 27a mechanisch gemischt. Die Losemittelechtheit der Pigmentzubereitung ist 
sehr gut. Man erhalt eine Pigmentzubereitung, die im PUR-Lack transparente und farbstarke Lackierungen liefert. 



Patentansprtiche 

1 . Pigmentdispergator der allgemeinen Formel (I) 




worin Q ein Rest der Diketopyrrolopyrrolverbindung der Formel (la) ist, 
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5 




s eine Zahl von 0 : 1 bis 4,0 darstellt, 
n eine Zahl von 0 bis 2 darstellt, 

E 4 H 4 Oder das Aquivalent M m4 /m eines Metal Ikations M m4 aus der 1 . bis 5. 

Hauptgruppe Oder aus der 1. Oder 2. Oder der 4. bis 8. Nebengruppe des Periodensystems der chemischen Ele- 
mente bezeichnet, wobei m eine der Zahlen 1 , 2 Oder 3 ist t ein Ammoniumion N+R 9 R 10 R 11 R 12 , wobei die Substi- 
tuenten R 9 , R 10 : R 11 und R 12 unabhangig voneinander jeweils ein Wasserstoff atom, C r C 30 -Alky!, C 2 -C 30 -Alkenyl : 
C 5 -C 30 -Cycloalkyl, Phenyl, (C r C 8 )-Alkyl-phenyl, (C r C 4 )-Alkylen-phenyl Oder eine (Poly)alkylenoxygruppe der 
Formel -[CH(R 80 )-CH(R 80 )-O] k -H sind, in der k eine Zahl von 1 bis 30 ist und die beiden Resle R 80 unabhangig 
voneinander Wasserstoff, C r C 4 -Alkyl oder, sofern k > 1 ist eine Kombination davon bedeuten; 
und worin als R 9 , R 10 , R 11 , und/oder R 12 ausgewiesenes A!kyl : Alkenyl, Cycloalkyl, Phenyl oder Alkylphenyl durch 
Amino, Hydroxy, und/oder Carboxy substituiert sein konnen; 

oder wobei die Substituenten R 9 und R 10 zusammen mit dern quartaren N-Atom ein funf- bis siebengliedriges 
gesattigtcs Ringsystera das ggf. noch wcitere Hetoroatome aus der Gruppe O, S und N enthalt bilden konnen, 
oder wobei die Substituenten R 9 t R 10 , und R 11 zusammen mit dem quartaren N-Atom ein funf- bis siebengliedriges 
aromatisches Ringsystem, das ggf. noch weitere Heteroatome aus der Gruppe O, S und N enthalt und an dem 
ggf. zusatziiche Ringe ankondensiert sind, bilden konnen, 
oder worin E 4 ein Ammoniumion der Formel (Ic) definiert, 



35 




io worin 

R i5 ! pi6 ( R17 R18 unabhangig voneinander Wasserstoff oder eine (Poly)alkylenoxygruppe der Formel 
-[CH(R 80 )-CH(R 80 )O] k -H bedeuten, in der k eine Zahl von 1 bis 30 ist und die beiden 
Reste R 80 unabhangig voneinander fur Wasserstoff, C r C 4 -Alkyl oder sofern k > 1 
is ist, eine Kombination davon bedeuten; 

q eine Zahl von 1 bis 10; 

p eine Zahl von 1 bis 5 ? wobei p <q-h1 ist: 

T einen verzweigten oder unverzweigten C 2 -C 6 -Alkylenrest bedeutet; oder worin T, 

wenn q > 1 ist, auch eine Kombination von verzweigten oder unverzweigten C 2 -C 6 - 
>o Alkylenresten sein kann; 

und worin die beiden Restc Z gleich oder verschieden sind und Z die Bedcutung T oder Z 4 hat worin 
Z1 ein Rest der Formel (lb) ist, 

>5 

-TX-YLR 3 Ob) 
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worin 

X einen C 2 -C 6 -Alkylenrest : einen C 5 -C 7 -Cycloalkylenrest oder eine Kombination dieser Reste ist. wo- 

bei diese Reste durch 1 bis 4 C r C 4 - Alky I reste, Hydroxyreste, (C r C 4 )- Hydroxys Iky I reste und/oder 
durch 1 bis 2 weitere C 5 -C 7 -Cycloalkylreste substituiert sein konnen, oder worin X, wenn q > 1 ist. 
auch eine Kombination der genannten Bedeutungen sein kann; 

Y eine -Ck 




oder -NR 2 -Gruppe, 



oder worin Y : wenn q > 1 ist, auch eine Kombination der genannten Bedeutungen sein kann; 
q eine Zahl von 1 bis 10; 

R 2 und R 3 unabhangig voneinanderein Wass erst off atom : eine substituierte oder unsubstituierte : oder teil- oder 
pertluorierte, verzweigte oder unverzweigte (C 1 -C 20 )-Alkylgruppe, eine substituierte oder unsubsti- 
tuierte C 5 -C 7 -Cycloalkylgruppe oder eine substituierte oder unsubstituierte, oderteiloderperfluorier- 
le (C 2 -C 20 )-Alkenylgruppe darslellen, wobei die Subslituenten Hydroxy, Phenyl, Cyano, Chlor, Brom : 
Amino, C 2 -C 4 -Acyl oder C r C 4 -Alkoxy sein konnen, oder 

R 2 und R 3 zusammen mit dem N-Atom einen gesattigten, ungesattigten oder aromatischen heterocyclischen 
5- bis 7-gliedrigen Ring bilden : der gegebenenfalls 1 oder 2 weitere Stickstoff-, Sauerstoff- oder 
Schwefelatome oder Carbonylgruppen im Ring enthalt, gegebenenfalls durch 1, 2 oder 3 der Reste 
OH, Phenyl, CN, CI, Br, C^-Alkyl, C r C 4 -Alkoxy : C 2 -C 4 -Acyi und Carbamoyl substituiert ist, und 
der gegebenenfalls 1 oder 2 benzoannellierte gesattigte, ungesattigte oder aromatische, carbocycli- 
sche oder heterocyclische Ringe tragt; 

und worin 

Z 4 Wasserstoff ! Hydroxy, Amino, Phenyl, (C^C^-Alkylen-phenyl, C 5 -C 7 -Cycloalkyl oder C r C 20 -Alkyl ist, wobei 
der Phenylring, die (C r C 4 )-A!kylen-phenyl-Gruppe und die Alkylgruppe durch ein odermehrereSubstituenten 
aus der Gruppe CL Br CN, NH2, OH, C6H5, mit 1 , 2 oder 3 C^C^AIkoxyresten substituiertes C 6 H 5 , Carb- 
amoyl, C 2 -C 4 -Acyl und C r C 4 -Alkoxy substituiert sein konnen, der Phenylring und die (C r C 4 )-Alkylen-phenyl- 
Gruppe auch durch NR 2 R 3 substituiert sein konnen, oder die Alkylgruppe perfluoriert oderteilfluoriert ist. 

Pigmentdispergator nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass s eine Zahl von 0,2 bis 3,0, vorzugsweise 
von 0,5 bis 2.5; und n eine Zahl von 0 bis 0,5, vorzugsweise von 0 bis 0,2 ist. 

Pigmentdispergator nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass 

R 2 und R 3 unabhangig voneinander ein Wasserstoffatom, eine C r C 6 -Alkylgruppe oder eine durch 1 bis 2 Sub- 
stituenten aus der Gruppe Hydroxy, Acetyl, Methoxy, Ethoxy, Chlor und Brom substituierte C r C 6 - 
Alkylgruppe darstellen, oder 

R 2 und R 3 zusammen mit dem angrenzenden N-Atom einen Imidazolyl-, Piperidinyk Morpholinyl-, Pipecolinyl-, 
Pyrrolyk Pyrrolidinyk Pyrazolyk Pyrrolidinonyl-, Indolyl- oder Piperazinyl-Ring bilden. 

Pigmentdispergator nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass Z 1 die 
Bedeutung -[(CH 2 ) 3 -NH] 2 -H, -(CH 2 -CH 2 -NH) 2 H, -(CH 2 ) 3 -NH-(CH 2 ) 2 -NH-(CH 2 ) 3 -NH 2 , 



(ChL) 2 — N N — (CH 2 ) 2 -NH 



-(CH 2 )3-N(CH 3 )-(CH 2 )3-NH 2 , -(CH 2 ) 3 -0-(CH 2 ) r O-(CH 2 ) 3 -NH 2: -(CH 2 ) 3 -0-(CH 2 ) 3 -0-(CH 2 ) 3 -NH 2> -(CH 2 ) 2 -NH- 
(CH 2 ) 3 -NH 2: -(CH 2 ) 3 -NH-(CH 2 ) 2 -NH 2 , -(CH 2 -CH 2 -NH) 3 -H, -(CH 2 -CH 2 -NH) 4 -H, -(CH 2 -CH 2 -NH) 5 -H, .(CH 2)3 -0- 
(CH 2 ) 2 -0-(CH 2 ) 2 -0-(CH 2 ) 3 -NH 2 ,-(CH 2 ) 3 -0-(CH 2 ) 4 -0-(CH 2 ) 3 -NH 2 , 
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CH 2 . 




NH 2 




CH, 




° CH J 4-5 




NH 2 



-(CH,),-OH -(CH,),-OH, -CH 2 -CH(CH 3 )-OH, -CH(CH 2 -CH 3 )CH 2 -OH, -CH(CH 2 OH) 2 , -(CH 2 ) 2 -0-(CH 2 ) 2 -OH Oder 
-(CH 2 )3-0-(CH 2 ) 2 -0-(CH 2 ) 2 -OH; -(CH 2 ) 2 -NH 2 , -(CH 2 ) 3 -NH 2 , -CH 2 -CH(CH 3 )-NH 2 , -CH 2 -C(CH 3 ) 2 -CH 2 -NH 2 , 



- (CH 2 ) 2 -NH-CH 3 , -(CH 2 ) 2 -N(CH 3 ) 2 , -(CH 2 ) 2 -NH-CH 2 -CH 2 , -(CH 2 ) 2 -N(CH 2 -CH 3 ) 2 , -(CH 2 ) 3 -NH-CH 3 , -(CH 2 ) 3 -N 
(CH 3 ) 2 . -(CH 2 ) 3 -NH-CH 2 -CH 3 oder -(CH 2 ) 3 -N(CH 2 -CH 3 ) 2 hat. 

Pigmentdispergator nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass Z 4 die 
Bedeutung Wassenstoff, Amino. Phenyl, Benzyl, mit NR 2 R 3 substituiertes Phenyl oder Benzyl, C^Cg-Alkyl, oder 
ein durch 1 bis 2 Substituenten aus der Gruppe Hydroxy, Acetyl, Methoxy und Ethoxy substituiertes C 2 -C 6 -Alkyl, 
Phenyl oder Benzyl hat. 

Pigmentdispergator nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass X ein C 2 - 
C 4 -Alkylenrest oder Cyclohexylen ist. 

Verfahren zur Herstellung eines Pigmentdispergators nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 6, dadurch 
gekennzeichnet. dass man eine Diketopyrrolopyrrolverbindung der Formel (la) 




NH 2 




(la) 



chlorsulfoniert und das entstandene Sulfochlorid mit einem Amin der Formel (V) 
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HN 



\ 



(V) 



umsetzt. 

8. Pigmentzubereitung, gekennzeichnet durch einen Gehalt an 

a) mindestens einem organischen Basispigment und 

b) mindestens einem Pigmentdispergator der Formel (I) gemaB einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 6. 

9. Pigmentzubereitung nach Anspruch 8 f dadurch gekennzeichnet, dass das organische Basispigment a) ein Pery- 
len- t Perinon-, Chinacridon-, Chinacridonchinon-, Anthrachinon-, Anthanthron-, Benzimidazolon-, Disazokonden- 
sations-, Azo-, indanthron-, Phthalocyanin-, Triarylcarboniunrv, Dioxazin-.. Aminoanthrachinon-, Diketopyrrolopyr- 
rol-, Thioindigo-, lsoindolin- ( Isoindolinon-, Pyranthron-, Isoviolanthron-, Carbon Black-Pigment (RuB) odereine 
Mischung davon isl. 

10. Pigmentzubereitung nach Anspruch 8 oder 9, bestehend im wesentlichen aus 

a) 50 bis 99,5 Gew.-%, vorzugsweise 60 bis 98 : 8 Gew.-%, mindestens eines Basispigments a), 

b) 0 ; 5 bis 20 Gew.-%, vorzugsweise 1 bis 15 Gcw.-%, mindestens eines, vorzugsweise 1 oder 2, Pigmentdi- 
spergators b) der Formel (I), 

c) 0 bis 20 Gew.-%, vorzugsweise 0,1 bis 15 Gew.-% an oberflachenaktiven Mitteln und 

d) 0 bis 20 Gew.-%, vorzugsweise 0,1 bis 10 Gew.-% an weiteren ublichen Zusatzstoffen, 

wobei die Anteile der jeweiligen Komponenten auf das Gesamtgewicht der Zubereitung (100 Gew.-%) bezogen 
sind. 

11. Verfahren zur Herstellung einer Pigmentzubereitung nach einem oder mehreren der Anspruche 8 bis 10, dadurch 
gekennzeichnet, dass man den oder die Pigmentdispergator(en) gemaB b) und das oder die Basispigment(e) 
miteinander mischt oder an einem beiiebigen Zeitpunkt ihres Hersteliungsprozesses aufeinander einwirken laBt. 

12. Verwendung einer Pigmentzubereitung nach einem oder mehreren der Anspruche 8 bis 1 0 zum Pigmentieren von 
hochmolekularen organischen Materialien. vorzugsweise von Kunststoffen, Harzen, Lacken, Anstrichfarben oder 
elektrophotographischen Tonern und Entwicklern, sowie von Tinten und Druckfarben. 

13. Pigmentpraparation, bestehend im wesentlichen aus 

a) einem Oder mehreren organischen Basispigmenten; 

b) einem oder mehreren Pigmentdispergatoren der Formel (I) gemaB einem Oder mehreren der Anspruche 1 
bis 6; und 

c) einem hochmolekularen organischen Material. 
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